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© Oberflachenaktive Hydroxysulfonate 

WaSrige Losungen oberflachenaktiver Hydroxysulfonate 
werden erhalten durch Umsetzung ungesattiger Fettalkyl- 
oder Fettalkylpolyoxyalkylester, z. B. von Oleylacetat oder 
Oleylpolyoxyethyl-acetat, mit Schwefeltrioxid, Eintragen 
des Umsetzungsproduktes in waBriges Alkali-, Erdalkali- 
oder Ammoniumhydroxid und Erwarmen der Losung bis zur 
Hydrolysederenthaltenen Ester- und Sulfongruppen. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniumsalzen von ober- 
flachenaktiven Hydroxysulfonaten, dadurch gekennzeichnet, daB man einen ungesattigten Fettalkyl- oder 
Fettalkylpolyoxyalkyl-ester der Formel (I) 



10 



R 1 — O— (C„H 2n O),— C- 



in welcher R l eine lineare Alkenylgruppe mit 16—22 C-Atomen oder eine uberwiegend aus Oleyl-, Palmit- 
oleyl-, Linoleyl-, Gadoleyl- und/oder Erucylgruppen bestehende Fettalkylgruppe, n eine Zahl von 2 bis 4, 
x=0 oder eine Zahl bis 30 und R 2 CO eine Acylgruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, mit Schwefeltrioxid 
15 umsetzt, das Umsetzungsprodukt in die waBrige Losung von 1 bis 2,5 Mol Alkali-, Erdalkali- oder Ammoni- 

umhydroxid pro Mol angelagertes SO3 eintragt und die Losung bis zur Hydrolyse der enthaltenen Ester- 
und Sultongruppen erwarmt 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB n =2 und *=0 oder eine Zahl bis 10 1st 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2. dadurch gekennzeichnet, daB R 2 CO eine Acetylgruppe 1st 

4. Verfahren nach den Anspruchen t bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Umsetzung mit Schwefeltrioxid 
bei Temperaturen von 20 bis 50°C mit einem Gemisch aus SO3 und Luft oder Inertgas mit einem Gehalt von 
1 bis 10 Vol% SO3 durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB R 1 eine Oleylgruppe oder em 
Uberwiegend aus Oleylgruppen bestehender Fettalkylrest ist 

6. Oberflachenaktive Hydroxysulfonate und deren Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalze wie sie erhalten 
werden nach dem Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 5. 

7. Gemisch oberflachenaktiver Hydroxysulfonate, das ganz oder uberwiegend aus Verbmdungen der For- 
mel (II) oder (FII) 
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CH 3 — (C H 2 )> — C H — (C Hd p — CH — (C H 2 ). — C H 2 — O — {C a H 7n O) x - - H (II) 
OH SO3H 

CHj — (CHJ,— CH— (CHJ- CH— (CH 2 ) ; — CH 2 — O— (C„H 2o O) r -H (ID) 
SO,H OH 

oder deren Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalzen zusammengesetzt ist, wobei y und z=0 oder Zahlen 
von I bis 18, p- 0,1 oder 2 und die Summe (y+z+p) eine Zahl von 12 bis 18 und x= 0 oder eine Zahl bis 30 
seinkann. 

8. Verwendung von waBrigen Losungen der Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalze oberflachenaktiver 
Hydroxysulfonate gemaB Anspruch 6 und 7 zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmitteln. 

Beschreibung 



Die Erfindungbetrifft ein Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder Ammo- 
niumsalzen oberflachenaktiver Hydroxysulfonate aus ungesattigten Fettalkoholen mit 16—22 C-Atomen und 
deren Oxalkylaten durch Sulfonierung von Estern niederer Alkansauren dieser Alkohole und Oxethylate und 
Hydrolyse der Sulton- und Estergruppen. 

Ungesattigte Fettalkohole und deren Oxalkylierungsprodukte werden bei der Umsetzung mit Schwefeltrioxid 
sowohl an der Doppelbindung sulfoniert als auch an der Hydroxylgruppe sulfatiert Da Sulfonattenside eine 
hohe Stabilitat gegen Hydrolyse aufweisen, wahrend Sulfattenside in saurem wassrigem Medium leicht hydroly- 
55 tisch gespalten werden, bestand die Aufgabe, aus ungesattigten Fettalkoholen und deren Oxalkylaten einheitli- 
che, von Sulaftestergruppen freie und gegen Hydrolyse stabile Tenside herzustellen. 

Es war bereits in DE-A-33 31 513 vorgeschlagen worden, aus den Niedrigalkylethern ungesattigter Fettalko- 
hole und Fettalkoholpolyalkylenglycolether durch Sulfonierng hydrolysestabile Ethersulfonate herzustellen. 
Nunmehr wurde ein noch einfacheres Verfahren zur Herstellung von Sulfonattensiden aus ungesattigten Fettal- 
60 koholen gefunden: 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder 
Ammoniumsalzen oberflachenaktiver Hydroxysulonate, dadurch gekennzeichnet, daB man einen ungesattigten 



Fettalkyl- oder Fettalkylpolyoxyalkylester der Formel (I) Rl ° (C « H2fl0) * C R 

in welcher R ! eine lineare Alkylgruppe mit 16—22 C-Atomen oder eine uberwiegend aus Oleyl-, Palmitoleyl-, 
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Luioleyl. Gadoleyl- und/oder Erucylgruppen bestehende Fettalkylgruppe. n eine ganze Zahl von 2 bis 4, *=0 
Oder erne Zahl bis 30 und R 2 CO eine Acylgruppe mit 1 bis 4 C- Atomen darstellt, mit Schwefeltrioxid umsetzt, das 
Umsetzungsprodukt in die waBrige Ldsung von 1-2.5 Mol Alkali-. Erdalkali- oder Ammoniumhydroxid pro 
Mol angelagertes S0 3 eintragt und die Losung bis zur Hydrolyse der enthaltenden Ester- und Sultongruppen 
erwarmt 

Hydroxysulfonate mit besonders gOnstigen oberflachenaktiven Eigenschaften werden erhalten wenn zur 5 
Sulfonjerung em ungesattigter Fettalkohol- oder Fettalkyipolyoxyalkyl-ester der Formel (I), in der n-2 und 
x«0 oder eine Zahl bis 10 ist, d. h. ein Ester eines ungestattigten Fettalkohols oder eines Anlagerungsprodukts 
von bis zu 10 Mo! Ethyienoxid an einen ungesattigten Fettalkohoi eingesetzt wird. Die Gruppe R 2 -CO kann 
eine Formyl-, Acetyl-, Propionyl oder Butyrylgruppe sein; bevorzugt ist die Acetylgruppe. Die Gruppe R 1 ist in 
bevorzugt eine Oleylgruppe oder ein Qberwiegend aus Oleyigruppen bestehender Fettalkylrest 

Die Sulfonierung der ungesattigen Fettalkyl- oder Fettalkyl-polyoxyalkyl-ester der Formel (I) wird bevorzugt 
mit gasfdrmigem Schwefeltrioxid bei Temperaturen von 10-80°C durchgefuhrt Bevorzugt wird die Sulfonie- 
rung bei medngen Temperaturen von 20-50°C mit einem Gemisch aus SOj und Luft oder Inertgas z B 
Stickstoff, mit vorzugsweise 1-10 VoL% S0 3 , durchgefuhrt Die Umsetzung mit Schwefeltrioxid (Sulfonierung) , 5 
laBt sich in Gblichen, fur die Sulfatierung von Fettalkoholen oder die Sulfonierung von Fettsaureestern Alkyl- 
benzol oder Olefinen geeigneten und gebrauchlichen Reaktoren, bevorzugt vom Typ der Fallfilmreaktoren 
kontinuierlich durchfuhren. 

Das rohe Sulfonierungsprodukt wird in eine waBrige L6sung eines Alkali- oder Erdalkalihydroxids oder von 
Ammoniumhydroxid eingetragen. wobei dieses in einer Menge von 1 -2,5 Moi pro Mol angelagerten Schwefel- 20 
trioxids vorliegen sollte. Das Alkalihydroxid dient der Neutralisation des Sulfonierungsproduktes und der 
UberschuB an Alkali ist erforderlich, urn das im Sulfonierungsprodukt geldste. gasfdrmige SO3 zu neutralisieren 
und einen AlkahuberschuB aufrechtzuerhalten, der die anschlieBende Hydroylsestufe katalysiert Als Neutralisa- 
tionsbase wird bevorzugt Natriumhydroxid eingesetzt 

Die Konzentration der Neutralisationsbase in Wasser wird bevorzugt so gewahlt daB das Endprodukt eine 
noch flieBfahige oder pumpbare Losung bildet. 

Das Sulfonierungsprodukt enthalt neben ungestattigten Estersulfonsauren vor allem Sultone. Unter den 
Bedmgungen der Sulfonierung kommt es zu einer Isomerisierung der ungesattigten Fettalkyl- oder Fettalkylpo- 
lyoxyalkylester der Formel (I), wobei die Position der olefinischen Doppelbindungen sich statistisch uber die 
Alkenylgruppe verteilt Bei der Reaktion des SO3 mit der olefinischen Doppelbindung entstehen wahrscheinlich 
zunachst 1,2-Sultone, die sehr schnell zu 1,3-Sultonen und langsamer zu l f 4-Sultonen, bei hdherem Temperaturen 
auch zu ungesattigten Suflonsauren isomeriserien. 

Zur OberfQhrung der bei der Sulfonierung primar gebildeten Sultone in Hydroxysulfonate ist es erforderlich, 
die waBrige Losung einer Hydrolysestufe zu unterwerfen. Die Hydrolyse wird durch Erwarmen der Losung bis 
zur volligen Zerstdrung der enthaltenen Sultongruppen durchgefuhrt Dabei werden auch die enthaJtenen 
Estergruppen hydrolysiert Die fQr die Hydrolyse der Ester- und Sultongruppen erforderliche Zeit ist von den 
Hydrolysebedmgungen abhangig. So laBt sich z. B. bei Siedetemperatur unter Normaldruck in 4 Stunden, bei 
hoherer Temperatur unter Druck aber in erheblich kurzerer Zeit eine vollstandige Hydrolyse zum Hydroxvsul- 
fonat erreichen. J 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltlichen Gemische oberflachenaktiver Hydroxysulfonate 
sind daher ganz oder uberwiegend aus Verbindungen der Formel (II) oder (HI) 
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CH 3 — (CH^— CH— (CH^-CH— (CH 2 )l— CH 2 — O— (C^O),— H (D) 

OH SO3H 45 

CH 3 — (CH&— CH— (CH4, — CH— (CH^ — CH 2 — O— (C^H^O), — H (HI) 

SQ 3 H OH 50 



oderderen Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniumsalzen zusammgesetzt wobei y und z-0 oder Zahlen von 1 bis 18 
p= 0,1 oder 2 und die Summe (y+ z+p)e\ne Zahl von 12 bis 1 8, *=0 oder eine Zahl bis 30 und n eine ganze Zahi 
von 2 bis 4 sein kann. Solche Gemische oberflachenaktiver Hydroxysulfonate sind daher ebenfalls Gegenstand 55 
der Erfindung. 

Die oberflachenaktiven Hydroxysulfonate, wie sie nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten werden, 
fallen in Form von dunkel- bis hellgelben, waBrigen, alkalischen Losungen der Alkalisalzen an. Diese konne, 
wenn dies gewunscht wird. mit Wasserstoffperoxidldsung oder Alkalihypochlorit-Losung rChlorlauge'' in be- 
kannter Weise gebleicht werden. Dier pH-Wert der Losungen kann unter Verwendung von z. B. Salzsaure 
Schwefelsaure, Phosphorsaure, Citronensaure oder Milchsaure neutral eingestellt werden. Zur Stabilisierung 
gegen Baktenenbefall empfiehlt sich eine Konservierung, z. B. mit Formaldehydlosung, p- Hydroxy benzoat 
Sorbinsaure oder anderen bekannten Konservierungsstoffen. 

Die als Ausgangsprodukte zu verwendenden Fettalkyl- oder Fettalkyl-polyoxyalkyl- ester der Formel (I) sind 
nach Iiteraturbekannten Verfahren zuganglich: Ihre Herstellung geht aus von ungesattigten Fettalkoholea z. B. 
von Oleylalkohol Oder technischen, Oberwiegend aus Oleylalkohol, Palmitoleylalkohol, LinoIeylalkohoL Gado- 
ley^lkohol oder Erucylalkohol bestehenden Alkoholschnitten. Geringe Anteile an gesattigten Alkoholen, z. B. 
an C^tyl- und Stearylalkohol sind tragbar. vor allem wenn die daraus durch Oxalkylierung hergestellten Produk- 
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te selbst wasserl6slich sind. Geeignete ungesattigte Alkohole sind durch Hydrierung von Oteaure oder von 
technischen Oleinsauren herstellbar und im Handel erhaltlich. Bevorzugt werden technische Cetyl-Oleyl- und 
Oleyl-Linoleyl-alkoholschnitte mit einer Jodzahl im Bereich von 70 bis 130 eingesetzt 

Die Oxalkylierung ungesattigter Alkohole mit Ethylenoxid, Propylenoxid. Butylenoxid oder Gemischen dieser 
Alkylenoxide ist ein bekanntes groBtechnisches Verfahren. Dabei werden Gemische homologer Oxalkylate 
erhalten, deren mittlerer Oxalkylierungsgrad x der molaren Menge des angelagerten Alkenyloxids entspricht. 

Bevorzugt werden die nicht oxalkylierten ungesattigten Alkohole oder die Anlagerungsprodukte von bis zu 
10 Mol Ethylenoxid verwendet ^wii. 

Die Veresterung der endstandigen Hydroxylgruppe der ungesattigten Alkohole und/oder deren Oxalkylate 
erfolgt nach ebenfalls literaturbekannten Methoden. Sie kann z. B. durch Umsetzung mit emer Carbonsaure der 
Formel R 2 -COOH in Gegenwart eines Katalysators, z. B. konzentrierter Schwefelsaure (ca. 10 ml H 2 S0 4 pro 
Mol Alkohol) oder Zinnschliff (ca. 0,05 bis 0,1 Mol pro Mol Alkohol) in der Siedehitze unter Abschneidung des 
Reaktionswassers erfolgen. Die Veresterung kann aber auch durch Umsetzung mit einem Carbonsaureanhydrid 
der Formel R 2 COOCOR 2 unter bekannten Bedingungen durchgefuhrt werden. Es empfiehlt SIC ^/f r L ? ie ^7 S «/" 
rung die Carbonsaure oder das Carbonsaureanhydrid in einem molaren OberschuB von ca. 10 bis 20 Mol% 
einzusetzen. Die Veresterung mit einem Carbonsaureanhydrid ist in der Regel in einer Zeit von 2 bis 4 Stunden, 
etwa bei einer Temperatur die der Siedetemperatur der Carbonsaure entspricht, weitgehend ^Seschlos^n 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren zuganglichen Hydroxysulfonate weisen eine hohe Oberflachen- 
aktivitat und gute anwendungstechnische Tensideigenschaften auf. Besonders gunstig ist das Schaumvermogen 
der Alkali- und Ammoniumsalze, welches das von Alphasulfofettsaureestern und Alkylbenzolsulfonaten zum 
Teil deutlich iibertrifft Die Erdalkalisalze sind relativ schaumarme Tenside. Auch das textile Netzvermogen 1st 
stark ausgepragt, so daB die Produkte sowohl als technische Netzmittel als auch for die Anwendung m Wasch- 
und Reingungsmitteln geeignet erscheinen. Besonders hervorzuheben ist die H y d J 0 ^ 

Medium was den Anwendungsbereich z. B. gegenUber Fettalkoholsulfaten und Alkylethersulfaten erheblich 

25 ausweist. , 

Die folgenden Beispiele sollen den Erfindungsgegenstand nSher erlautern: 

Beispiele 

30 1.1 Oleylacetat(technisch) 

Ein technischer Oleylalkohol (HD-Ocenol® 90/95, Jodzahl 94, Hydroxylzahl 210) wurde mit Essigsaureanh- 
vdrid (20 Mol% OberschuB) bei 1 18°C 4 Stunden umgesetzt. Das Reaktionsgemisch wurde dann auf Eiswasser 
gegossen und die organische Phase mehrmals mit Wasser gewaschen. Dann wurde der erhaltene Rohester 
getrocknet und durch Destiliauon gereinigt. Der erhaltene Ester hatte eine Jodzahl von 83, eine Resthydroxyl- 
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zahl von 0,9 

1.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 
1.2.1 Sulfonierung mit 1 Mol SO3 



In einem 800-ml-Standreaktor mit Mantelkuhlung wurden 310 g (1 Mol) des Oleylacetats aus 1.1 vorgelegt 
und bei 30°C mit 80 g (1 Mol) SO3 sulfohiert Das SO3 wurde durch Erhitzen aus einer entsprechenden Menge 
Oleum ausgetrieben, mit N 2 auf eine Konzentration von 5 M0W0 verdQnnt und innerhalb von 32 Mmuten in das 
45 Oleylacetat eingeleitet. wobei die Temperatur des Reaktionsgemisches durch KOhlung auf Werte unterhalb 
40° C cehalten wurde 

Nach der Sulfonierung wurde das Reaktionsgemisch auf 10°C abgekahlt und in eine verdurinte Ldsung von 
84 g (2,1 Mol) NaOH in 1500 g Wasser eingeruhrt Dieses Gemisch wurde dann 4 Stunden auf dem Dampfbad 
bei 95 bis 100°C hydrolysiert Nach dem AbkOhlen auf 20°C wurde durch Zugabe von HCI-Losung der pH-Wert 
50 des Reaktionsgemisches auf 7,0 eingestellt 

Das erhaltene Produkt hatte folgende Kennzahlen: 

Aniontensid (Zweiphasentitrationsmethode nach 

Einheitsmethode DGF-H-III-10): 0^1 7 mval/g 

55 Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 4,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 2,0Gew.-% 

CHaCOONa: ^Gew.^ 

Klett-Farbzahl (1 -cm-Kuvette): 82 



(nach 30 Minuten Belichtung mit 2%iger waBriger Ldsung von Natriumhypochlorit) 

\22 Sulfonierung mit 13 Mol SO3 

Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei U Mol SO3 (104 g) innerhalb 30 Minuten in das Oleylacetat eingeleitet 
wurden. Das erhaltene Hydroxysulfonat hatte die folgenden Kennzahlen: 
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Aniontensid (DGF-H-IIMO): 0,594 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 2,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 2,0 Gew.-% 

CH,COONa: 6,0Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 280 

(Die Messung der Klett-Farbzahl erfolgte bci einer Konzentration von 5 Gew.-% Aniontensid. bei pH = 7 unter 
Verwendung einer 1 -cm-Kuvette und eines Blaufilters (400 bis 465 \im)) 

1.23 Suifonierung mit 1,8 Mol S0 3 

Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei 1,8 Mol S0 3 (1 44 g) innerhalb 40 Minuten in das Oleylacetat eingeleitet 
wurden. Das erhaltene Hydroxysulfonat hatte die folgenden Kennzahlen: 

Aniontensid(DGF-H-IH-lO): 0,723 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-IIl-6b): 2,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 2,0 Gew.-% 

CH 3 COONa: 4,0 Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 425 

1.2.4 Suifonierung gemaB 1.2.1 bei 50 bis 60° C 

Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei die Temperatur des Reaktionsgemisches wahrend der S03-Einleitung 
in einem Bereich zwischen 50 und 60° C gehalten wurde. Das dabei erhaltene Hydorxysulfonat hatte die 
folgenden Kennzahlen: 

Aniontensid (DGF-H-IIMO): 0,516 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 4,0Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 5,0 Gew.-% 

CH 3 COONa: 4.0 Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 140 

1.2.5 Herstellung im Fallfilmreaktor 

In einem kontinuierlich arbeitenden Fallfilmreaktor wurden 3,1 kg(l 0 Mol) Oleylacetat (nach 1.1) bei 30°C mit 
einem Durchsatz von lOg/min mit S0 3 im Molverhahnis Oleylacetat: S0 3 » 1 : 13 zur Reaktion gebracht. Das 
rohe Sulfonierungsprodukl wurde kontinuierlich in verdtinnte waBrige Natronlauge eingeriihrt und dann wie 
unter 1.2.1 hydrolysiert und aufgearbeitet Das erhaltene Produkt hatte foJgende Kennzahl: 

Aniontensid (DGF-H-HI-10): 1,498 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-HI-6b): 5,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : l,0Gew.-% 

CH 3 COONa: 5.0 Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 48 

(nach Belichtung mit 5% H 2 0 2 ) 

1.2.6 Neutralisation mit Calciumhydroxid 

Versuch 1.2.2. wurde wiederholt, wobei das Reaktionsgemisch nach der Suifonierung abgekOhlt und in eine 
verdQnnte Ldsung von 155 g (2.1 Mol) Ca(OH)2 in 1500 g Wasser eingeriihrt wurde. Das Gemisch wurde dann 
8Stunden auf dem Dampfbad bei 95 bis 100°C hydrolysiert und das ausgefallene imldsliche Calciumsuifat 
abfiltriert Nach dem AbkQhlen auf 20° C wurde durch Zugabe von verdQnnter Salzsaure der pH-Wert des 
Raktionsgemischs auf 7,0 eingesteilt Das Produkt hatte folgende Kennzahlen: 

Aniontensid(DGF-H-III-lO): 0,521 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-IH-6b): 4 Gew.-% 

CaS0 4 : 0 Gew.-% 

CHsCOO^a: 6 Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 200 
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12 .7 Neutralisation mit Ammoniak 

Versuch \2X wurde wiederholt, wobei das Reaktionsgemisch nach der Sulfonierung abgekuhlt und in eine 
verdunnte Losung von 36 g NH 3 (2,1 Mol) in 1500g Wasser eingeruhrt wurde. Das Gemisch wurde dann 

von verdttnmer Salzsaure der pH-Wert des Raktionsgemischs auf 7,0 eingestellt Das Produkt hatte folgende 
Kennzahlen: 

Aniontensid(DGF-H-HMO): 0,419 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-HI-6b): 5 Gew.-% 

(NH 4 ) 2 S0 4 : ?£ eW "of 

CH3COONH4: i^ eW - /0 

Klett-Farbzahl: 200 

2.1 01eyl-oxyethyl(l EO}-acetat 

Ein technischer Oleylalkohol (gemaB Beispiel 1.1) wurde nach bekann tern Verfahren (Na-met hylat als Kataly- 
sator, 170°C) mit 1 Mol Ethylenoxid pro Mol Oleylalkohol oxethyliert Das Oxethylat wurde analog Beispie! 1.1 
in das Acetat iiberfuhrt. 

2.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Auseehend von 230 g des Produkts nach Beispiel2.1 wurde durch Sulfonierung analog Beispiel 1.2.1 mit 
1,2 Mol SO3 pro Mol Oleyl-oxyethyl-acetat, die innerhalb 12 Minuten eingeleitet wurden und Aufarbeitung 
gemaB Beispiel 1.2.1 ein Hydroxysulfonat mit den folgenden Kennzahlen erhalten: 

Aniontensid(DGF-H-UMO): 0.487 mvai/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-UI-6b): 3.0 Gew.-% 
Na 2 S0 4 : 

CHaCOONa: 4,0Gew.-% 

Klett-Farbzahl: 114 

3.1. OIeyI-polyoxyethyI(5 EO)-acetat 

Analog Beispiel 2.1 wurden an einen technischen Oleylalkohol (gemaB Beispiel 1.1) 5 Mol Ethylenoxid angela- 
gert Das Oxethylat wurde dann. ebenfalls analog Beispiel 1.1 in das Acetat iiberfuhrt 

3.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Ausgehend von 320 g des Oieyl-poIyoxyethyt(5 EO)-acetats nach Beispiel 3.1 wurde du ^ h S"^o n f; u "f^" a : 
log Beispiel 1.2.1 mit 13 Mol SO3 pro Mol des Oleyl-polyoxyethyl(5 EO)-acetats. die innerhalb von 11 Minuten 
eingeleitet wurden und Aufarbeitung gemaB Beispiel 1.2.1 ein Hydroxysulfonat mit den folgenden Kennzahlen 
erhalten: 

Aniontehsid (DGF-H-III-10): 0362 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-Ill-6b): 6.0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 3,0Gew.-% 
CH 3 COONa: 3,0Gew.-% 
Klett-Farbzahl: 21 

! 4.1 Oleyl-polyoxyethyl(10 EO)-acetat 

Analog Beispiel 2.1 wurde an einen technischen Oleylalkohol (gemaB Beispiel 1.1)10 Mol Ethylenoxid angela- 
gert Das Oxethylat wurde dann, ebenfalls analog Beispiel 1.1 in das Acetat QberfOhrt 

42 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Ausgehend von 540 g des Oleyl-po!yoxyethyl(10 EO)-acetats nach Beispiel 4.1 wurde durch Sulfonierung 
analog Beispiel 1.2.1 mit 13 Mol SO3 pro Mol Oleyl-polyoxyethyl(10 EO>acetat. die innerhalb von 15 Minuten 
eingeleitet wurden und Aufarbeitung analog Beispiel 12.1 ein Hydroxysulfonat mit den folgenden Kennzahlen 
hergestellt: 

Aniontensid (DGF-H-III-10): 0,242 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-IlI-6b): 6,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 3,0Gew.-% 
CH 3 COONa: 3,0Gew.-% 
Klett-Farbzahl: ™ 
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5. Anwendungstechnische PrOfungen 

Die Hydroxysulfonate der Beispiel 1 bis 4 wurden anwendungstechnisch bezuglich der Schaumeigenschaften 
und des Netzvermdgens geprflft. 

5 

Schaumvermdgen 

Das Schaumvermdgen wurde in der Weise bestimmt, daB 100 ml einer Losung von 1 g/1 des Aniontensids in 
einem 250-mI-SchOttelzylinder unter definierten Bedingungen geschilttelt wurden. Es wurde das Schaumvolu- 
men iiber der Losung nach 0, 1, 3 und 5 Minuten nach dem Schutteln abgelesen. Die Bestimmung erfolgt bei 20°C io 
in entsalztem Wasser (0° dH). 

Netzvermogen 

Das Netzvermogen wurde nach DIN 53901 "Bestimmung des Netzvermdgens nach der Tauchnetzmethode" is 
bestimmt Es kamen Losungen von 1 g/1 Aniontensid bei 20° C in entsalztem Wasser (0° dH) zur Anwendung. Als 
MaB fur die Netzwirkung dient die Zeitspanne, die ein genormtes Stofflappchen benotigt, um nach dem 
Eintauchen in die Netzmittellosung vollstandig benetzt zu werden und abzusinken. 

In der folgenden Tabelle sind die Ergebnisse der Schaum- und Netzversuche als Mittelwert von jeweils fOnf 
Bestimmungen dargestellt: 20 



Produktaus Schaumvolumen (ml) Netzzeit 

Beispiel 0 Min. I Min. 3 Min. 5 Min. (s) 
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1^.1 


300 


170 


60 


18 


91 


\2J2 


300 


180 


100 


20 


28 


\23 


200 


145 


10 


0 


93 


\2A 


190 


130 


10 


0 


180 


\2.5 


300 


170 


60 


25 


32 


1^.6 


10 


10 


8 


8 


300 


\2J 


230 


170 


110 


40 


13 


22 


300 


200 


150 


75 


200 


32 


300 


200 


190 


150 


261 


42 


300 


200 


150 


100 


300 



40 



45 



50 



55 



60 



65 
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